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前  言

GB/T 4498《橡胶 灰分的测定》分为两个部分：

——第1部分：马弗炉法；

——第2部分：热重分析法。
本部分为GB/T 4498的第2部分。
本部分按照GB/T 1.1—2009给出的规则起草。

本部分由中国石油和化学工业联合会提出。

    本部分由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会（SAC/TC35）归口。

本部分起草单位：中国石油天然气股份有限公司石油化工研究院、中国热带农业科学院农产品加工研究所等。
本部分主要起草人： 

橡胶 灰分的测定 第2部分：热重分析法
1　 范围

GB/T 4498的本部分规定了采用热重分析仪（TGA）测定生橡胶、混炼胶和硫化橡胶灰分的两种方法。
这两种方法适用于GB/T 5576中规定的M、O、R和U类生橡胶、混炼胶和硫化橡胶灰分的测定。
——方法A适用于测定生橡胶。
——方法B适用于测定混炼胶和硫化橡胶。
本部分不包括解释混炼胶或硫化橡胶中的无机化学成分而产生的灰分。这是分析工作者的责任，他们应该了解各种橡胶配合剂在高温下的行为。
这两种方法不一定能得到相同的结果，因此在试验报告中应说明所使用的方法。
2　 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 5576  橡胶和胶乳  命名法  

GB/T 15340 天然、合成生胶取样及其制样方法
GB/T 24131  生橡胶 挥发分含量的测定
3　 方法概要

将已知质量的橡胶试样在氮气气氛下加热分解，待样品分解完全后，
切换为氧气，继续加热至直含碳物质被完全烧尽，并达到恒重，残余物的质量即为灰分的质量
4　 试剂和材料
4.1　 氮气：纯度不低于99.99%。
4.2　 氧气或空气：纯度不低于99.99%。
5　 仪器和设备

5.1　 热重分析仪，包括以下组件：
ａ）热天平；
ｂ）加热炉；
ｃ）程序控温装置；

ｄ）气体流量计，控制气体流速，使气体按设定的流速流过热天平和加热炉。
5.2　 样品盘：铂盘或Al2O3陶瓷盘。
5.3　 分析天平：能够精确至0.1mg。

6　 制样制备
6.1　 按GB/T 15340均匀化天然生橡胶样品。按GB/T 24131测定合成生橡胶挥发分，从测定挥发分后的胶样中切取样品。
取2g～5g均化的样品，剪成碎粒。

6.2　 将混炼胶试样剪碎。
6.3　 硫化橡胶试样在开炼机上压成薄片或压碎，也可剪碎。
6.4　 混炼胶和硫化橡胶试样应具有代表性。

7　 校准

按照仪器使用说明书要求校准温度和重量。
注：为了获得可靠的结果，定期校准仪器，建议每月校准重量一次。
8　 分析步骤
8.1　 方法A

8.1.1　 打开热重分析仪，设定加热炉初始温度为30℃，稳定仪器。
8.1.2　 将空样品盘放在样品台上，归零。
8.1.3　 取10mg～20mg按照6.1制备的试样放入样品盘中，将样品盘放入样品台上，加载样品于热天平中。
8.1.4　 在氮气气氛下，以20℃/min或30℃/min的速率将炉温升至 500℃并保持1min。
8.1.5　 在氧气或空气气氛下，继续升温至550℃，在550℃下恒定5min或直至质量恒定为止。
8.1.6　 用仪器自带分析软件计算灰分含量。
8.2　 方法B

8.2.1　 打开热重分析仪，设定加热炉初始温度为30℃，稳定仪器。
8.2.2　 将空样品盘放在样品台上，归零。
8.2.3　 取10mg～20mg按照6.2或6.3制备的试样放入样品盘中，将样品盘放入样品台上，加载样品于热天平中。
8.2.4　 在氮气氛围下，以20℃/min或30℃/min的升温速率将炉温升至 550℃并保持1min。
8.2.5　 在氧气或空气气氛下，继续升温至650℃，在650℃下恒定5 min或直至质量恒定为止。
  注：对于有些混炼胶或硫化橡胶，可选择在850℃下加热。
8.2.6　 用仪器自带分析软件计算灰分含量。
9　 结果计算
灰分含量以试样的质量分数计，单位以%表示，按公式（1）进行计算：
                          
[image: image3.wmf]1

0

100

m

w

m

=´

                              （1）

式中：

 m0——试样的质量，单位为毫克（mg）；

 m1——灰分的质量，单位为毫克（mg）。

10　 精密度

参见附录A。
11　 试验报告
试验报告至少应包括下列内容：
a）本标准的编号； 

b）关于样品的详细说明；
c）所使用的方法，方法A或方法B； 

d）升温速率；
e）所用仪器型号；
f）试验结果；
g）不包括在本标准中可能影响试验结果的操作；
h）试验日期。

附　录　A 
（资料性附录）
精密度
A.1　 总则
A.1.1 按照GB/T 14838的规定开展了实验室间精密度试验方案（ITP），确定了1型精密度。
A.1.2 ITP试验中选择了5种橡胶材料，其中生橡胶2种、混炼胶2种、硫化胶1种。有7家实验室参加了ITP试验，使用了5种不同类型的热重分析仪，每个实验室在一周内的不同三天完成测定，每次重复的测定值作为试验结果。

A.2　 精密度结果
A.2.1 精密度数值（95%置信水平）见表A.1。

A.2.2 重复性：在重复性条件下，两次独立测定结果的绝对差值应小于表A.1中的r值。

A.2.3 再现性：在再现性条件下，两个不同实验室测定结果的绝对差值应小于表A.1中的R值。
表A.1　 精密度数值
	材料
	     平均值
	           实验室内
	            实验室间

	
	       %
	sr
	r
	sR
	R

	生SBR
	0.13
	0.071
	0.20
	0.097
	0.27

	生NBR
	0.62
	0.056
	0.16
	0.174
	0.49

	   混炼EPDM
	2.20
	0.104
	0.30
	0.253
	0.72

	混炼BIIR
	3.18
	0.245
	0.69
	0.286
	0.81

	    硫化NR
	5.25
	0.222
	0.63
	0.238
	0.67

	表中所列符号定义如下：

sr—  重复性标准差；

r— 重复性(以测量单位表示)；

sR—再现性标准差；

R—再现性(以测量单位表示)。
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